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INTRODUCCION 
En un mundo cada vez mas 
globalizado, el incremento en la 
competitividad en el sector 
manufacturero, se hace evidente 
en la medida que cada dia existen 
condiciones más estrictas y 
necesidades más dificiles de 
satisfacer, debido a la demanda de 
altas tecnologias relacionadas con 
la produccion: muestra de esto es 
la importancia que represents el 
producir de una manera eficiente, 
econornica y ambientalmente 
compatible. 
El use de nuevas tecnologias en el 
sector industrial ha demostrado 
ser una herramienta basica para el 
desarrollo de nuevos productos 
con mejor calidad y desempeno. El 
impacto principal de esto, radica 
en el aumento sustancial de la 
calidad de los productos y en la 
mayoria de los casos, un 
incremento productivo. 
Cuando se trata de produccion 
industrial, existe una serie de 
elementos que no son ajenos al 
cambio y que por el contrario 
sustentan la evoluciOn industrial, 
es el caso de los materiales y sus 
procesos productivos. La relaciOn 
fuerte que existe entre los 
materiales y su proceso de 
producci6n, más aun en la 
industria moderna, implica un 
viraje de 180 grados en la forma 
de concebirlos y de utilizarlos, 
como por ejemplo, en desarrollos a 
medida surgidos de necesidades 
especificas en la industria 
moderna, es el caso de las 
herramientas industriales, las 
cuales son sometidas permanen-
temente hasta sus limites y por 
esto se hace necesario encontrar 
alternativas de mejoramiento a su 
desemperio y vida util, ya sea 
mediante reemplazos en su 
diseno, o fabricarlas con 
materiales y procesos novedosos 
que sean coherentes con estas 
nuevas necesidades. 
Bajo este contexto y como una 
alternativa de solucion a algunos 
aspectos relacionados con la vida 
6til y el desempeno de herrami-
entas industriales, surge la 
ingenieria de superficies, más 
especificamente los tratamientos 
tales como los Recubrimientos 
Duros utilizando tecnicas como 
PVD, CVD, entre otras, que 
ofrecen la alternativa de cumplir 
en gran medida los requeri-
mientos, tanto tecnicos como 
econOmicos, suscitados por dichas 
herramientas. 
Cuando se trabaja con herra-
mientas industriales, es importante 
determinar como se comportan 
frente a las solicitaciones que 
viven durante su desempeno, es 
más, conocer su respuesta a 
estas, de tal manera que pueda 
predecirse de alguna forma su 
comportamiento en servicio. Las 
propiedades mecanicas y 
tribolOgicas definen en gran 
medida la respuesta de la 
herramienta a tales efectos. 
Desde el punto de vista mecanico 
y tribolOgico. un recubrimiento 
duro debe poseer ciertas 
caracteristicas que lo hagan 
idOneo para la aplicaciOn buscada. 
En especial, para el caso de 
herramientas industriales, una alta 
dureza, una elevada resistencia al 
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desgaste y un coeficiente de 
fricci6n bajo, son por lo general 
deseables. 
El proposito de este trabajo 
consiste en la fabricaciOn y Ia 
caracterizacion mecanica y 
tribolOgica de recubrimientos 
duros (CrN, ZrN, AITiN). 
depositados sobre acero HSS 
utilizando Ia tecnica PVD - 
Evaporacion por Arco. Para la 
caracterizacion mecanica y 
tribolOgica, se utilize la tecnica de 
NanoindentaciOn. 
TECNICA DE 
NANOINDENTACION 
Como los recubrimientos duros 
fabricados poseen espesores de 
unas pocas micras, se hace 
necesario utilizer una tecnica 
refinada que alcance una preci-
siOn y confiabilidad en las medidas 
que sobrepase las tecnicas 
convencionales 	 cornimmente 
usadas. Es asi como se hace 
importante la tecnica de 
nanoindentacion, la cual ofrece 
precisi6n y confiabilidad a escala 
nanometrica. 
La NanoindentaciOn es una 
tecnica utilizada en la actualidad 
como alternative para la mediciOn 
de las propiedades mecanicas y 
tribolOgicas en peliculas delgadas, 
esta brinda una mayor precision 
debido a que permite hacer 
mediciones a escala nanometrica 
utilizando unos pocos mN de 
carga, a diferencia de los metodos 
convencionales los cuales utilizan 
cargas de gramos y desplazami-
entos de decimas de milimetro, lo 
cual es demasiado elevado dado 
los espesores de micras que 
poseen los recubrimientos a 
estudiar. 
Es importante aclarar que esta 
tecnica presenta algunas dificul-
tades en su aplicaciOn, debido en 
gran medida al efecto permanente 
de las propiedades del substrato 
sobre las mediciones. No obstante, 
existen una serie de recomenda-
ciones importantes que se deben 
seguir para evitar esos posibles 
errores en las mediciones. 
Las propiedades con mayor 
frecuencia medidas usando la 
tecnica de nanoindentacion son el 
modulo elastic° E y la dureza H, 
aunque es posible tambien 
determinar otros valores tales 
como la adhesiOn, la resistencia al 
creep, esfuerzos residuales, 
tenacidad de fractura, fatiga, etc. 
Desde el punto de vista tribologico 
se pueden obtener valores para el 
coeficiente de friccion, resistencia 
al desgaste, etc. 
La tecnica de NanoindentaciOn 
consiste en hacer penetrar un 
indentador de material (por lo 
general diamante) y geometria 
conocida (Piramidales, Esfericos, 
Cubos, Conicos) 	 y medir en 
tiempo real y simultaneamente la 
carga que se este aplicando (del 
orden de 11.iN a 10mN) y la 
profundidad de penetraci6n que 
alcanza el indentador (del orden 
de 1nm a 51.1m) [1). 
Cuando el indentador penetra en 
la pelicula, ocurre tanto una 
deformaciOn elastica como 
plastica, produciendo una huella 
en la pelicula que este relacionada 
con la forma del indentador y de la 
cual pueden derivarse conceptos 
utiles para la interpretaciOn de los 
resultados. 
El proceso se realize en dos 
etapas: 
1. Proceso de carga: el 
indentador es programado para 
que alcance un valor maxim° de 
carga P (partiendo de una carga 
igual a 0, desde el punto de 
contacto con Ia superficie inicial), 
hasta una carga maxima, Pmax , lo 
cual ocasiona un desplazamiento 
h de la punta del indentador hasta 
un hmax Existe un efecto 
relacionado con este proceso y es 
la deformaci6n elastica de la 
superficie en el perimetro del area 
de contacto denotado como hs . 
Por otra parte, algo importante a 
considerar es la profundidad. hc, 
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Ilamada profundidad de contacto, 
la cual representa la porci6n 
medida desde el nivel del 
perimetro del area de contacto y la 
profundidad maxima alcanzada 
por la punta del indentador a 
Pmax. Por tanto, la medida total de 
la penetracion durante el proceso 
de indentaci6n esta dada por la 
siguiente relacion h = hc + hs.  
2. Proceso de descarga: Al Ilegar 
al valor maxim° de carga Pmax , el 
movimiento es revertido y el 
indentador es retirado (midiendo 
de nuevo en tiempo real y 
simultaneamente la profundidad 
de indentaciOn y la carga 
aplicada), quedando solo la 
deformacion plastica generada por 
el indentador. es decir la 
profundidad residual hf. 
Posteriormente, con los datos 
obtenidos en los procesos de 
carga y descarga, se grafica una 
curva 	 Carga 	 (P) 
	
vs. 
Desplazamiento (h), de donde se 
podra determinar la profundidad hc 
que sera usada de acuerdo con la 
funciOn de forma del indentador 
para establecer el area proyectada 
de contacto A en Pmax. Tambien 
pueden hallarse los valores 
asociados a esta curva como por 
ejemplo, la rigidez S, los valores 
de Pmax, hmax, etc. 
Las relaciones fundamentales de 
la dureza H y el modulo elastico E 
estan dadas por: 
P 
 11 ,— 	 (1) 
A 
Donde P es la carga maxima y A 
es el area de contacto y, 
(2) 
Donde Er es el modulo elastico 
reducido, [3 una constante que 
depende de la geometria del 
indentador [2,3] y S es la rigidez 
de contacto definida como la 
pendiente S = dP/dh de la porcion 
inicial de la curva de descarga en 
la grafica P vs. h. 
El modulo reducido utilizado en la 
ecuacion 2. corresponde al efecto 
de la deformacion elastica del 
indentador y del recubrimiento 
estudiado. El mOdulo elastico E del 
material se calcula de la siguiente 
relacion: 
1 	 1 –u - 	 1 – 
Er  
Donde t) es el mOdulo de Poisson 
de la pelicula y Ei y pi son el 
mOdulo elastico y el de Poisson del 
indentador respectivamente. 
A continuacion se debe calcular el 
area A de contacto. en funci6n de 
hc , para esto se utilizara el 
Metodo de Oliver y Pharr [3], el 
cual hace use de la relacion 
(Valida solo para indentadores 
piramidales con la geometria 
correspondiente al indentador 
Vickers y al indentador Berkovish, 
los cuales tienen un area de 
contacto equivalente) [4]: 
A. 24.5he2 	 (4 ) 
Calculamos hc y A, y estos valores 
pueden ser usados para obtener 
valores tanto para E como para H. 
La profundidad de contacto hc 
este determinada por la relaciOn: 
(3) 
(5) C Pinta h = 	 -  
S 
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ION BOND® 
Ciclo de Acondicionamiento 5 Minutos X ion 
Bomba rdea mien to 
en Vacio 
Namero de Evaporadores 4 
Voltaje Bias - 1000 V 
Ciclo de Recubrimiento Tiempo/15 mTorr 
Presion de N2 
Numero de Evaporadores 4 
Voltaje Bias - 100 V 
Temperatura de Deposicion 480 - 540 °C 
Espesor del Recubrimiento 2 - 5 micras 
Tabla 1. Parametros de proceso utilizado para fabricar los 
recubrimientos estudiados 
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De donde el valor E es una 
constante que depende de la 
geometria del indentador y que 
tiene un valor de 0.75 para el 
indentador Berkovich aqui utilizado 
[3]. 
Otra prueba que es posible 
realizar es la de rayado (Scratch) 
consistente en hacer pasar un 
indentador (el material y la 
geometria deben ser conocidos) 
por encima del recubrimiento, 
utilizando una carga normal, fija o 
variable, durante toda la raya, 
hasta que la capa sufra alguna 
falla [5]. La carga a la cual ocurre 
dicha falla es Ilamada carga critica 
[6] y es utilizada como una medida 
de la adhesiOn del recubrimiento al 
substrato. Durante este ensayo es 
posible registrar in - situ la fuerza 
tangencial que experiments la 
punta del indentador, Ia cual esta 
relacionada con la fricciOn entre 
esta punta y el recubrimiento. 
Tambien es posible registrar Ia 
penetraci6n de la punta de 
diamante y la carga normal en 
cada instante del ensayo. Estos 
datos deben ser contrastados con 
Ia observaciOn al microscopio 
(Optic°, SEM, AFM, etc.) de la raya 
residual, esto para obtener 
informacion que corrobore los 
valores de carga obtenidos y 
determinar los mecanismos de 
falla. 
La prueba de Nanodesgaste esta 
relacionada con las caracteristicas 
de resistencia al desgaste de la 
superficie y consiste en hacer 
oscilar una punta de diamante 
a una frecuencia determinada y a 
lo largo de una longitud conocida, 
de tal forma que describa un area 
fijada con antelacion. La cantidad 
de material erosionado en un 
tiempo dado es la rata de 
desgaste [7], es decir que tanto 
material se pierde bajo una carga 
conocida en unidad de tiempo. 
Procedimiento experimental 
Para Ia realizacion de este trabajo 
se recubrieron varias muestras 
mediante la tecnica de DeposiciOn 
por Arco (Cathodic Arc 
Evaporation), utilizando los 
parametros descritos en la tabla 1. 
La caracterizacion mecanica y 
tribolOgica se realizO con un 
equipo Hysitron TriboScope ® en 
la compania Hysitron Inc. 
Minneapolis - USA. Este es un 
equipo de alta resoluciOn que 
permite medir la dureza, mOdulo 
elastic° (nanoindentaciOn) y 
adernas permite pruebas de 
desgaste y coeficiente de friccion, 
adhesion, etc. Esta tecnica permite 
obtener por cada indentaciOn 
valores de dureza y mOdulo 
elastic° en fund& de la 
profundidad de la indentaciOn 
[1,3,4]. 
Diez procesos de indentaciOn 
fueron hechos sobre cada 
muestra, tanto sobre el substrato 
como sobre cada una de las 
muestras recubiertas (AITiN, ZrN, 
CrN). Se estableciO la profundidad 
maxima de IndentaciOn en 2p, y se 
utilizO un indentador tipo Berkovich 
[3]. Los procesos de carga y 
descarga fueron Ilevados a cabo 
mediante un perfil trapezoidal 
donde se cargo en 10 segundos, 
se hizo un sostenimiento a carga 
maxima por 3 segundos y 
posteriormente se descargo en 10 
segundos. La carga utilizada fue 
de 10.000 	 Las indentaciones 
fueron separadas entre si por 50p. 
Sobre cada una de las muestras 
se neve) a cabo la prueba de 
Rayado (Scratch), donde se aplico 
una carga maxima de 2.000 pN. El 
desplazamiento normal, la carga 
normal, el desplazamiento lateral y 
la fuerza lateral fueron medidos 
simultaneamente. El coeficiente de 
fricciOn fue calculado de Ia relaciOn 
entre la fuerza lateral y la fuerza 
normal. 
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MATERIAL Espesor 
(Pm) 
Dureza 
(GPa) 
Modulo 
Reducido 
(GPa) 
Coale. 
de 
Fricc ion 
Desgaste 
(nm3 ) 
Substrato 10.55 230.59 0.40 3.41 
AITiN 5.0 26.65 366.86 0.31 3.15 
ZrN 3.2 27.33 339.79 0.29 2.N) 
CrN 2.0 25.23 353.46 0.55 
Tabla 2. Valores obtenidos en la caracterizacion mecanica y tribologica de los recubrimientos 
estudiados 
La prueba fue repetida cinco veces 
para cada muestra. 
La prueba de desgaste tambien se 
realize) sobre cada pieza bajo los 
siguiente parametros: Taman° de 
barrido de 1pm, velocidad de 
barrido 2 Hz, y una carga aplicada 
de 100 pN. Durante este proceso 
el material es desgastado por la 
punta del indentador Berkovich. El 
area desgastada, es tomada en un 
barrido de 3p, para asi determiner 
la cantidad de material perdido 
durante la prueba. Las pruebas se 
repitieron cinco veces sobre cada 
muestra. 
DISCUSION Y RESULTADOS 
Por lo general, el desempeno de 
los recubrimientos depende de su 
composicion, microestructura y 
propiedades mecanicas, tanto del 
substrato como del recubrimiento, 
más bien a un efecto combinado 
de ambos [11,12,13]. 
La medicion de la dureza y el 
mOdulo elastic° en peliculas 
delgadas es muy complicado, 
debido a que son una combinacion 
de las propiedades intrinsecas 
(densidad de dislocaciones, 
estructura cristalina, espesor de la 
pelicula, etc.) y extrinsecas 
(dureza del substrato, adhesiOn 
recubrimiento / substrato, etc.), 
ademas, como estos factores 
interactuan entre si, esto hace que 
sea mas dificil su caracterizacion 
[14]. 
Como las propiedades del 
substrato pueden afectar las 
mediciones, se recomienda 
realizar 	 las 	 indentaciones 
inferiores a un 30% del espesor 
del recubrimiento [15,16,17]. 
Los valores de dureza y mOdulo 
elastic° reducido varian entre 25 y 
27 GPa y entre 340 y 367 GPa 
respectivamente. 
Observando las graficas de 
Dureza vs. Profundidad de 
Contacto, generadas para cada 
recubrimiento, y comparando los 
valores obtenidos frente a los del 
substrato se puede apreciar que 
en todos los casos. se tienen unos 
valores superiores al que prese-
nta el substrato de acero. Una 
tenden-cia adicional fue que en la 
medida en que aumenta la 
profundidad 	 de 	 contacto 
(indentacion) existe un marcado 
efecto de las propiedades del 
substrato sobre la dureza de los 
recubrimientos [4,18,19]. 
Los valores de dureza obtenidos 
son similares entre si, el 
recubrimiento de ZrN presento la 
mayor dureza con 27,33 GPa, lo 
cual es un reflejo de su 
microestructura relacionada con la 
morfologia uniforme que presenta 
este recubrimiento. El AITiN 
present° una dureza intermedia 
entre el ZrN y el CrN con un valor 
de 26.65 GPa, mientras que el CrN 
tuvo la menor dureza con 25.23 
GPa. Tanto el AITiN como el CrN, 
presentaron mayor presencia de 
macroparticulas 	 en 	 su 
microestructura que el ZrN. 
En la figura 3 se muestran las 
curvas de dureza vs. profundidad 
de indentacion generadas para 
cada uno de los recubrimientos 
estudiados. 
Para las graficas MOdulo Reducido 
vs. Profundidad de Contacto existe 
una tendencia igual que en las de 
dureza, aunque no tan acentuada. 
Como el modulo elastic° tambien 
es afectado por las propiedades 
del substrato, como puede verse 
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Figura 3. Curvas comparativas de dureza en funcion de Ia profundidad de indentacion para 
cada recubrimiento 
Figura 4. Curvas comparativas de modulo reduciao en funci6n de Ia profundidad de 
indentaci6n para cada recubrimiento 
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en las graficas, donde se observa 
un decrecimiento del valor del 
modulo con relation al aumento de 
la profundidad de Indentation. 
Adicionalmente, el mOdulo esta 
relacionado con la microestructura 
del recubrimiento, en especial por 
el tipo de enlaces entre sus 
componentes, es pues de esperar 
que para los enlaces de los 
nitruros se presenten modulos 
elevados. Esto se constata al 
encontrar un modulo reducido de 
366.86 GPa en el AITiN, mientras 
que el ZrN tuvo uno de 339.79 y el 
CrN uno de 353.46. Algo para 
destacar en las graficas de mOdulo 
reducido contra profundidad de 
Indentation es lo disperso de 
losdatos obtenidos. lo cual es clara 
evidencia del efecto de las 
microparticulas presentes en ellos 
ocasionadas por la tecnica de 
deposici6n. 
Mediante la prueba de Scratch se 
obtuvo el coeficiente de fricci6n 
(indentador de diamante tipo 
Berkovich sobre cada recubri-
miento) como la relaciOn entre la 
carga lateral y la carga normal. 
Todos 	 los 	 recubrimientos 
presentaron un bajo coeficiente de 
fricciOn, en especial el ZrN con un 
valor de 0.29, seguido en ascenso 
por el AITiN y el CrN con valores 
de 0.31 y 0.55 respectivamente, la 
muestra de referencia tiene un 
valor de 0.40. 
Tambien se realizaron pruebas de 
desgaste. las cuales arrojaron que 
el ZrN pierde menos material que 
el AITiN y el CrN, con unos valo-
res determinados de perdida de 
material de 2.26 nm3, 3.15 nm3. 
Algunas de las imagenes AFM de 
las huellas de desgaste se 
presentan mas adelante. 
Es de esperar que un 
recubrimiento con alta dureza, 
moderado mOdulo elastic° y bajo 
coeficiente de fricci6n sea el 
apropiado en aplicaciones 
tribologicas, sin embargo, hay que 
aclarar que existen otra serie de 
parametros que juegan un papel 
muy importante en este 
desempeno [12.13.20], los cuales 
presentan oposicion a esta teoria. 
Las imagenes AFM que se 
muestran en la figuras 5 - 6 y 7, 
corresponden a la huella dejada 
por la erosion del material despues 
de la prueba de desgaste. Notese 
la regularidad de la misma, lo cual 
permite, apoyados en el perfil de 
profundidades, calcular el volumen 
de material que fue desgastado y 
asi determinar dicho valor. 
CONCLUSIONES 
Todos 	 los 	 recubrimientos 
estudiados presentaron un 
comportamiento similar, sin 
embargo, el recubrimiento de ZrN 
presentO las mejores propiedades 
nanomecanicas. Su morfologia 
presento la menor influencia de las 
macroparticulas procedentes del 
proceso de deposition y su 
composici6n elemental es 
favorable. Tanto el AITiN como el 
CrN se vieron afectados por la 
inclusion de macroparticulas en su 
superficie, en tamano y cantidad 
mayores que las del recubrimiento 
ZrN. 
El desemperio y optimization de 
las propiedades nanomecanicas 
Figura 5. Imagen AFM de la huella de desgaste 
del acero 
Figura 6. Imagen AFM de la huella de desgaste del 
recubrimiento ZrN 
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de los recubrimientos depende 
tanto de las propiedades del 
recubrimiento como de las del 
substrato y por tanto, los valores 
obtenidos se hacen utiles con 
propositos comparativos más no 
como parametro o propiedad del 
material estudiado. 
Las tecnicas de deposicion juegan 
un papel muy influyente en las 
propiedades de los recubrimientos 
ya que estos condicionan la 
microestructura de los mismos y 
por tanto sus propiedades finales. 
Por esta raz6n, no solo se debe 
pensar en las propiedades del 
recubrimiento y del substrato, sino 
tambien, en Ia tecnica a utilizar 
con el fin de lograr un disefio 
apropiado de las propiedades 
requeridas. 
Existe una correlacion general 
entre los parametros de 
deposici6n del recubrimiento y su 
repuesta 	 tribolOgica. 	 Los 
parametros 	 de 	 proceso 
(temperatura del substrato, 
caracteristicas del plasma, presiOn 
de gas, etc.), junto con las 
propiedades del substrato 
(composiciOn, microestructura, 
topografia), determinan las 
caracteristicas del recubrimiento 
(espesor, composicion quimica, 
microestructura, 	 topografia 
superficial, etc.). Esto, por otro 
lado, gobierna las propiedades 
basicas del recubrimiento 
(quimicas, termicas, mecanicas, 
etc.). junto con las propiedades del 
substrato, las propiedades basicas 
del recubrimiento controlan Ia 
respuesta tribolOgica de una 
manera compuesta. 
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RECUBRIMIENTO DURO POR DEPOSICION FiSICA DE VAPOR - PVD 
Las siglas PVD corresponden a la 
expresion inglesa Physical Vapour 
Deposition, esto es, Deposici6n Fisica 
de Vapor. 
Con este nombre se conocen un 
amplio conjunto de tecnicas que tienen 
en comun el empleo de medios fisicos 
(en contraposicion a quimicos) para 
obtener el material de recubrimiento 
en fase vapor. Los recubrimientos se 
realizan en camaras de alto vacio (10-
6 mbar), requieren temperaturas de 
proceso medias (400°C) o bajas 
<100°C) y se obtienen capas finas 
(10pm) o muy finas (<1pm) de 
composicion muy controlable. 
TECNICAS DIVERSAS 
unos blancos (metalicos o ceramicos) 
con iones de un gas inerte (Argon) a 
baja energia (500-1000 eV). Estos 
atomos pulverizados viajan hasta las 
superficies proximas depositandose en 
ellas en proporciones similares a las 
del blanco de partida. Otras veces, 
mediante la pulverizacion simultanea 
de dos o mas materiales es posible 
producir capas de recubrimientos 
binarios, ternarios, etc. Los procesos 
de sputtering tienen el inconveniente 
de ser mas lentos que los de 
evaporaciOn, pero tienen la ventaja de 
ser más limpios, más versatiles, más 
controlables y no necesitar alias 
temperaturas.  
Durante mucho tiempo los sistemas 
empleados se basaban en fuentes de 
'ones de baja energia y una adecuada 
disposicion geornetrica de fuentes, 
blancos y superficies a recubrir. 
Recientemente, el empleo de 
magnetrones desbalanceados permite 
prescindir de las fuentes de iones y 
alcanzar velocidades de recubrimiento 
pr6ximas a las de los procesos de 
evaporacion, de manera que los 
procesos de sputtering se han hecho 
comerciales. 
Rafael Rodriguez Trias 
Jefe Area de Ingenieria de Superficies 
A.I.N. ( Pamplona, Espana) 
Fuente: 
www.ain.es/boletin/difusin1.htm#tema1  
Las tecnicas de PVD mas empleadas 
se pueden agrupar en dos grandes 
grupos: 
1. Tecnicas de evaporacion. 
2. Tecnicas de sputtering. 
SPUTTERING 
El segundo gran grupo de tecnicas lo 
constituyen los procesos de pulve-
rizacion (sputtering): a diferencia de 
los procesos de evaporacion, los 
atomos que constituyen el recubri-
miento se obtienen bombardeando 
 
Esquema del PVD mediante sputtering con fuente de tones. 
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